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CARACTERIZACAO DE MESCLAS DE PASTAS DE CIMENTO
PORTLAND HIDRATADAS E CALCINADAS
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Fatec Sdo Paulo — Departamento de Edificios cleusa.rossetto@fatec.sp.gov.br

Characterization of Hydrated and Calcined Portland Cement Paste Mixes

Eixo Tecnologico: Controle de Processos Industriais.

Resumo

A reciclagem do concreto de cimento Portland tem uma abordagem ambientalmente responsavel que visa reduzir
residuos, diminuir a liberagdo de CO2 e conservar recursos na indistria da Construgdo & Demoligdo. O objetivo
do Projeto original ¢ analisar a possibilidade de transformar os finos descartados, da reciclagem de concretos, em
um potencial aglomerante para fins diversos. O que esta sendo tratado aqui, no entanto, centra-se na caracterizagao
de amostras (AMs) de trés mesclas de pastas de cimento Portland hidratadas, antes e depois de calcinadas, para
compreender, entre outras, as variagdes na composi¢do mineraldgica destas em fung@o do tratamento térmico. M1
trata-se de uma pasta com somente cimento Portland ARI, M2 quando da incorporagao de filer calcario e M3 quando
da incorporagdo de filer calcario e silica ativa. As mesclas foram hidratadas e curadas por trés meses. As
temperaturas de estudo especificadas foram: Ambiente, 300 °C, 400 °C, 500 °C, 700 °C, 900 °C e 1200 °C, porém
aqui serdo consideradas apenas trés delas: Ambiente, 300 °C ¢ 400 °C. Todas as AMs de Mesclas hidratadas foram
pulverizadas com dimensdo passante na peneira #325 (0,045 mm) e destinadas ao experimento de difracdo de raios
X (DRX), estatica, antes ¢ depois de calcinadas, para a determinagdo da composi¢do mineralogica das principais
fases cristalinas. Através da DRX, procedeu-se a Andlise de Rietveld, através do Software TOPAS. A AM M1
também passou por Andlise Termogravimétrica e Calorimetria Diferencial. As informacdes técnicas geradas, ja da
alguns indicativos, porém, quando complementadas, poderdo fornecer elementos importantes para as decisdes
futuras, durante o desenvolvimento de materiais ligantes alternativos para o mercado, ou seja, busca-se um
argumento mais apurado sobre as possibilidades de recuperag@o de ligantes de cimento hidratados descartados pela
industria de C&D contribuindo para minimizar o impacto ambiental.

Palavras-chave: Cimento Portland, Difracdo de Raios X, Mesclas de aglomerantes, Sustentabilidade, Impacto
ambiental.

Abstract

Portland cement concrete recycling takes an environmentally responsible approach to reducing waste, decrease the
release of CO2 and conserving resources in the Construction & Demolition industry. The objective of the original
Project is to analyze the possibility of transforming discarded fines, from the recycling of concrete, into a potential
binder for different purposes. What is being treated here, however, is centered on the characterization of samples
(AMs) of three mixtures of hydrated Portland cement pastes, before and after calcination, to understand, among
others, the variations in their mineralogical composition as a function of heat treatment. M1 is a paste with only
Portland ARI cement, M2 when incorporating limestone filler and M3 when incorporating limestone filler and silica
fume. The blends were hydrated and cured for three months. The specified study temperatures were: Ambient, 300
°C, 400 °C, 500 °C, 700 °C, 900 °C and 1200 °C, however, only three of them will be considered here: Ambient, 300
°C and 400 °C. All AMs of hydrated blends were pulverized with size passing through a #325 sieve (0.045 mm) and
destined to the static X-ray diffraction (DRX) experiment, before and after calcination. For the determination of the
mineralogical composition of the main crystalline phases, through XRD, a Rietveld Analysis was performed, using
the TOPAS Software. The sample M1 also underwent Thermogravimetric Analysis and Differential Calorimetry.
The technical information generated already gives some indications, however, when complemented, they may
provide important elements for future decisions, during the development of alternative binding materials for the
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market, that is, a more accurate argument is sought about the possibilities of recovery of hydrated cement binders
discarded by the C&D industry, contributing to minimize the environmental impact.

Keywords: Portland cement, X-Ray Diffraction, Mixtures of binders, Sustainability, Environmental Impact.
1. Introducio

Esta pesquisa visa estudar a viabilidade de reaproveitamento do filer de cimento Portland
hidratado, apds moagem de concreto endurecido, em diversas frentes de produgao de entulho da
construgao civil.

Para SERPEL et al.!, a producio de materiais cimenticios reativados ¢ uma opgdo para a
reciclagem de finos ricos em cimento hidratado. A reativacdao baseia-se num processo térmico
onde os hidratos de silicato de calcio, presentes nos finos, se decompdem formando novos
compostos hidraulicos. (SHUI, Z. et al.?); (TAYLOR, H.FE.W.%).

Para RUOYU et al.%, os residuos de construgio e demoli¢io (C&D) referem-se a uma mistura
de materiais excedentes gerados nas atividades de construgdo, renovagdo e demoli¢do, incluindo
limpeza do local, obras em estradas e demoli¢cdo. Representam 30% a 40% do total de residuos
solidos (C&D Waste Management Guide’; RODRIGUEZ-ROBLES et al.®). A quantidade
crescente de residuos de C&D, devido a urbanizacao e atividades de C&D relacionadas, estao
causando impactos negativos no meio ambiente e na sociedade (LU e YUAN’; MENG et al.®).

Para SILVA®, dos varios estudos existentes, ha lacunas na compreensdo dos mecanismos de
reidratacdo dos cimentos desidratados, especialmente aqueles obtidos a partir de cimentos
contendo adi¢des, como escoria de alto forno, pozolanas, etc. Reforca que, mesmo que haja
limitacdes, uma das vantagens da reidratagdo dos finos de C&D ¢ no aproveitamento destes
como novos ligantes, com a valorizagdo de subprodutos, considerados residuos ou com
aplicagdes restritas. Estes novos ligantes, podem ter inimeras aplicagdes na construgdo civil
como: elementos pré-fabricados nao estruturais (blocos, pavers, meio-fio, tijolos), estabilizacao
de pavimentos e obras geotécnicas.

A pesquisa, como um todo, leva duas etapas de trabalho, uma utilizando argamassas
estabilizadas com mais de dois anos de vida (parada temporariamente) e outra utilizando pastas
recentes de cimento e adigdes, que depois de hidratadas, passardo por etapas de
calcinagdo/desidratacdo com o intuito de conseguir um material ativo viavel a ser utilizado como
novo aglomerante. Esta busca por resultados que comprovem a exequibilidade ou nao desta
hipotese, servira de base para um projeto de experimentos mais refinados utilizando as
instalacdes do Sincrotron Sirius de Campinas.

2. Materiais e métodos
2.1. Materiais
Utilizou-se basicamente pastas preparadas em mesclas de:

Mistura 1 (M1) — Cimento CPV-ARI (100%) = Referéncia. Traco unit. peso (1,0:0,5)
Mistura 2 (M2) — Cimento CPV-ARI (70%) + Filer (30%). Traco unit. Peso: 1,0:0,429:0,3
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Mistura 3 (M3) — Cimento CPV-ARI (60%) + Silica Ativa (30%) + Filer (10%). Trago unit.
Peso: 1,0:0,16:0,5:0,525 (4gua/aglom.)
O cimento CP-V ARI, foi doagdo da ABCP ¢ o Filer calcario adquirido pelo IPEN, no mercado
de minerais, ja que o mesmo vem moido e sem muitos contaminantes. A silica ativa utilizada foi
do depdsito do Laboratorio de MCC de pesquisas anteriores.

2.2. Metodologia

Este estudo ainda estd em execugdo, assim que, a titulo de ilustracdo, seguem os
Organogramas especificos da 2* Etapa (Figs. 1 e 2). Estes Organogramas consideram
experimentos necessarios no levantamento prévio de viabilidade para que posteriormente seja
possivel solicitar tempo de uso nas Instalagdes do LNLS - Laboratério Nacional de Luz
Sincrotron / Sirius, em Campinas. Inicialmente tentou-se extrair os finos hidratados de corpos
de prova de argamassa com cimento Portland e areia quartzosa, porém, o agregado veio a dar
muitas influéncias nos picos de difracdo, dificultando a interpretagdo dos DRX. Uma vez
decidido utilizar apenas pasta de cimento foi necessario reiniciar os estudos e hora pode-se se
dizer que no Organograma da Fig.1 os experimentos estdo na FASE 3B e na Fig. 2 na FASE 1C.

Todas as AMs das Misturas hidratadas foram pulverizadas com dimensao passante na peneira
de abertura #325 (0,045 mm).

Nos finos hidratados da M1 foram realizados os experimentos de Andlises
Termogravimétricos e Calorimetria Diferencial para verificar o comportamento térmico do
cimento Portland hidratado. A Fig.3 apresenta as curvas TG-DSC até 1000 °C.

A Difratometria, por Difracdo de Raios X (DRX), estatica, e a Analise de Rietveld
(DINNEBIER, R. E. et al.'%), através do Software TOPAS (COELHO, A. A.'"), foram utilizados
para a determinacao da composi¢do mineraldgicas, das principais fases cristalinas, antes e depois
das AMs calcinadas (ROSSETTO, C. M.!?). Nos experimentos de DRX utilizou-se padrdes de
difragdo convencionais obtidos através de um Rigaku Ultima (IPEN) com radiagio de cobre, e
as amostras colocadas em um suporte rotatério escaneadas de 10 a 80 graus 2theta, em etapas de
0,01 até atingir 10000 contagens para o pico mais intenso.

Fig. 1 — Calcinacao prévia para elaboragdo de proposta de novos experimentos no LNLS
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Fase 4B - DRX Sincrotron
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Fig. 2 — Hidratagdo, calcinacdo, reidratagdo e ruptura
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Fig. 3 — Equipamento para Analises Termogravimétricos e Calorimetria Diferencial/(IPEN)
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Fig. 4 — Sequéncia no preparo das AMs (ruptura, cominuic¢do, peneiramento e separa¢do) para
ensaios diversos

1. Resultados e Discussao

A Fig. 5 apresenta as curvas TG-DSC, para a M1, até 1000 °C. Fazendo uma analise rapida
do grafico obtido pode-se observar a decomposicao da Portlandita (462 °C) e a do Carbonato de
calcio (729 °C) com as correspondentes perdas de massa, revelando perda significativa de peso
e eventos de fluxo de calor associados, indicando transi¢des de fase durante o tratamento

térmico.

Fig. 5 — Analises Termogravimétricos e Calorimetria Diferencial
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Através dos resultados das andlises de Rietveld, dos padrdes de difragdo das AMs M1, M2 e
M3, obtidos sob as condi¢des de temperaturas: Ambiente, 300 °C e 400 °C, conforme Tab. 1, foi
possivel a determinacdo das principais fases minerais em porcentagem como Portlandita e
Calcita; o gel C-S-H nao pode ser determinado por ndo ser cristalino. Esta tabela também fornece
os indicadores estatisticos. Na Tab. 2 sdo apresentadas as percentagens dos 6xidos simples,
também obtidos através do Software TOPAS.

Tab. 1 — Principais fases cristalinas das AMs de finos das pastas hidratadas M1, M2 e M3,
sob diferentes temperaturas

2
g o 5 e g 2 ) o £
« o} — Nl = ) = o () = = 2 2 ]
g 2 § 3 » » 2 5 = B & § = £ E E 5 E 2 g 2 5 e
S 5 %) @ N < < £ = S 8 54 ° 3 > & b = = =1 g
E &g 88 ° ° g 5 § £ 5 &5 ¥ 2 g 5 4 8 2 E 5
E &) © &) O 5 = A~ K | 2— < o m m 8
B /M
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2 2 16 2 3 41 14 50 50 23 L1 1,8 18
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4 4 19 2 2 35 43 54 1,8 1,1 2§
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300 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1 2(1 15,6
2 @O @ O @ @O @ 3) () (2) 0
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Nota: Dados compilados pela Autora

Tab. 2 — Porcentagem dos Oxidos simples das AMs de finos das pastas hidratadas M1, M2
e M3, sob diferentes temperaturas

Oxidos M1 M2 M3
simples (%) TA 300 °C 400 °C TA 300 °C TA 300 °C
Ca0 54,2 58(2) 58,2 53(2) 57(2) 53(3) 58(2)
SiO» 7,5(9) 7,7(9) 8(1) 5,7(9) 6,8(9) 5,709) 7,7(9)
ALO; 3(2) 2(2) 2,2 6(1) 5(2) 6(4) 2(2)
Fe:03 <1 <1 <1 <1 1,0(9) <1 <1
SOs 6(1) 7,0(6) 6,0(7) 3(1) 3,0(7/ 4(1) 6,7(7)
MgO <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1
CO2 12,1(7) 8,1(5) 10,9(7) 20(1) 18(1) D 8,1(5)
H>0 12,9(7) 10,7(6) 8,8(6) 8,2(6) 6,9(4) 8,2(6) 10,7(6)
K20 3,5(5) 5,5(6) 5,1(6) 1,6(4) 2,2(4) 1,6(4) 5,5(6)
Na>O <1 <1 <1 <1 <1 <1 <1

Nota: Dados compilados pela Autora

Observa-se na Tab. 1 que os percentuais para a Portlandita apresentam-se elevados, apds as
queimas entdo realizadas, isto pode ser um indicativo de que o Gel C-S-H possa estar liberando
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Ca(OH), durante a queima. Também se observa que a Etringita existente, apos a hidratacdo do
CP-V ARI, praticamente se decompoe e desaparece durante as queimas.

Um fato a acrescentar quanto aos indicadores estatisticos, Rwp, ¢ de que estes se apresentam
um tanto elevados, no entanto, estdo diretamente relacionados ao difratdometro utilizado. Em
razdo disto ¢ que sera de grande valia a indicagdo para a realiza¢do dos experimentos de DRX
através do Laboratorio de Luz Sincrotron. Esta caracterizagdo ¢ vital para o avango de praticas
sustentaveis na producdo de cimento, ou outros aglomerantes, reduzindo o impacto ambiental e
melhorando a utilizagdo de recursos.

2. Consideracoes finais

Nesta pesquisa experimental, trabalhar com as argamassas e pastas hidratadas, estando estas
endurecidas, faz com que a extracdo dos finos de cimento requeira o uso de marretas, soquetes
e peneiras diversas, num trabalho arduo e demorado. A cominuicdo deve ser feita com muito
cuidado, e para que ndo haja a hidratacdo da parte ativa dos finos, durante o processo,
recomenda-se que esta seja feita antes das calcinagdes. O uso de moinhos convencionais também
ndo ¢ muito indicado, principalmente quando o equipamento utilizado ¢ de dificil
descontaminagdo de amostras anteriores, € a quantidade de material a ser cominuido € pequena.
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